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刖 m 



本标 准代替 GB/T 5009.63 — 2003 《搪 瓷制 食具容 器卫生 标准的 分析方 法》。 
本 标准与 GB/T 5009.63 — 2003 相比主 要修改 如下： 

_一 GB/T 20001.4-2001 《标 准编 写规则 第四 部分： 化 学分析 方法》 对 原标准 的结构 进行了 修改。 
—— 对元 素锑的 测定， 增加 原子荧 光光度 法为第 一法。 
本标 准所替 代的历 次版本 发布情 况为： 
—— GB5009.63-1985、 GB5009.63-2003。 
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食品 安全国 家标准 
搪瓷 制食具 容器分 析方法 

1 范围 

本标准 规定了 直接接 触食品 的搪瓷 食具、 容 器等安 全指标 的测定 方法。 

本法适 用于以 钛白、 锑白 混合涂 搪原料 加工成 的直接 接触食 品的各 种搪瓷 食具、 容器以 及食品 用工具 
各 项安全 指标的 测定。 

2 规 范性引 用文件 

本标准 中引用 的文件 对于本 标准的 应用是 必不可 少的。 凡是 注日期 的引用 文件， 仅所注 日期的 版本适 
用于本 标准。 凡是不 注日期 的引用 文件， 其最 新版本 （包 括所 有的修 改单） 适 用于本 标准。 

3 采 样方法 

按产 品批量 数量的 0.1% 抽取 试样， 小批量 生产， 每次 不少于 6 只 （以 500 mL/ 只计， 小于 500 mL/ 只 

的试样 相应增 加试样 量）， 注 明产品 名称、 批号、 取样 日期。 其中一 半供化 验用， 另一 半保存 两个月 备作仲 
裁分 析用。 

4 浸 泡条件 

同 GB/T 5009.62 中第 5 章。 

5 铅 

同 GB/T 5009.62 中第 6 章。 

6 镉 

同 GB/T 5009.62 中第 7 章。 

7 锑 

7. 1 原 子荧光 光度法 
7.1.1 原理 

加入硫 脲将浸 泡液中 的锑还 原为三 价锑， 在 酸性条 件下， 硼 氢化钾 或硼氢 化钠所 产生的 新生态 的氢与 
之发生 反应， 生成锑 化氢， 由氩气 石英原 子化器 中分解 为原子 态锑， 在 特制锑 空心阴 极灯的 发射光 激发下 
产 生原子 荧光， 其荧光 强度在 固定条 件下与 被测液 中的锑 浓度成 正比， 与 标准系 列比较 定量。 
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7.1.2 试剂 

除 非另有 说明， 在分 析中仅 使用分 析纯的 试剂。 
7.1.2.1 过 氧化氢 （H 2 2 ) (30%) 
7.1.2.2 氢 氧化钾 （K0H) 溶液 （5 g/L) 

称取 5 g 氢氧 化钾， 溶于 1000 mL 水中， 混匀。 7.1.2.2 硼 氢化钾 （KBH 4 ) 溶液 （20 g/L): 称 取硼氢 
化钾 20g， 溶于 5 g/L 1000 mL 氢氧 化钾溶 液中， 混匀。 此液 于冰箱 可保存 10d， 取出后 应当日 使用。 
7.1.2.3 硫脲 [(NH 2 ) 2 CS] 溶液 (50 g/L) 

称 取硫脲 50g， 溶于 1000mL 水中， 混匀。 现用 现配。 
7.1.2.4 盐酸 (HCI) 溶液 (1+9) 

量 取盐酸 100mL， 小 心倒入 900mL 水中， 混匀， 此 溶液为 （1+9) 盐酸 (HC1) 溶液。 
7.1.2.5 盐酸 (HCI) 溶液 (5+1) 

量 取盐酸 500mL， 小 心倒入 100 mL 水中， 混匀， 此 溶液为 （5+1) 盐酸 (HC1) 溶液。 
7.1.2.7 锑 标准储 备溶液 

精 密称取 0.1000 g 纯锑于 250 mL 烧 杯中， 加入 100 mL 盐酸 （5+1)， 并滴 加少量 30% 过氧化 氢加速 
溶解， 再 加热除 去溶液 中过氧 化氢后 冷却， 移入 1000 mL 容 量瓶中 以盐酸 （5+1) 稀释至 刻度， 混匀。 此 
溶液 每毫升 相当于 100 昭锑。 
7. 1.2. 8 锑 标准液 

含锑 100ng/mL。 吸取 0.10 mL 锑 标准储 备液于 100 mL 容量 瓶中， 用水 稀释至 刻度。 此 液应当 日配制 

使用。 

7.1.3 仪器 

原 子荧光 光度计 （附空 心阴极 编码灯 ）。 
7.1.4 分 析步骤 
7.1.4.1 试样与 标准系 列制备 

取 10.00 mL 试样浸 泡液于 25 mL 比色管 或容量 瓶中， 向容 量瓶或 比色管 中加入 50 g/L 硫脲 2.5 mL, 
用 （1+9) 盐酸 定容至 25 mL 刻度， 混匀。 

取 25 mL 容 量瓶或 比色管 6 支， 依次准 确加入 100 ng/mL 锑 标准液 (8.1.2.7) 0.0、 0.25、 0.50、 1.00、 
2.00、 2.50 mL (各 相当于 锑含量 0、 25、 50、 100、 200、 250ng) 各加入 50 g/L 硫脲 2.5 mL， 用 （1+9) 盐酸 
定容至 25 mL 刻度， 混匀。 
7. 1.4.2 测定 

仪 器参考 条件： 光电 倍增管 电压： 300 V； 锑空心 阴极灯 电流： 80 mA; 原 子化器 高度： 8.00 mm; 氩 
气 流速： 载气 400 mL/min ; 屏蔽气 1100 mL/min; 测量 方式： 荧 光强度 或浓度 直读； 读数 方式： 峰 面积； 
读 数延迟 时间： Is; 读数 时间： 11 s。 
7.1.5 分 析结果 的表述 



式中： 

^一 浸泡液 中锑的 含量， 单 位为毫 克每升 （mg/L); 

m —样 品管中 中锑的 质量， 单位 为纳克 （ng); 

V —测定 时所取 试样浸 泡液的 体积， 单位 为毫升 （mL); 

计 算结果 表示两 位有效 数字。 
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7.1.6 精密度 

在重复 性条件 下获得 的两次 独立测 定结果 的绝对 差值不 得超过 算术平 均值的 10%。 
7.1.7 准确度 

试 样测试 液的回 收率为 90%〜105%。 
7. 2 孔 雀绿法 
7.2.1 原理 

将锑还 原为三 价锑， 然 后再氧 化成五 价锑， 五价锑 离子在 pH7 时 能与孔 雀绿作 用形成 绿色络 合物， 生 
成的 络合物 用苯提 取后， 用 外标法 定量。 
7. 2. 2 试剂 

除 非另有 说明， 在分 析中仅 使用分 析纯的 试剂。 
7. 2. 2.1 苯 (C 6 H 6 ) 
7.2.2.2 磷 酸溶液 (1+1) 

量 取磷酸 500mL， 小 心倒入 500 mL 水中， 混匀。 
7.2.2.3 氯化亚 锡一盐 酸溶液 (100 g/L) 

称取 10 g 氯 化亚锡 （SnCl 2 *2H 2 0) 溶于 40 mL 浓盐 酸中， 并 加纯水 稀释至 100 mL， 投 入数粒 金属锡 

粒。 

7.2.2.4 亚 硝酸钠 （20 g/L) 
7. 2. 2. 5 尿 素溶液 （500 g/L) 

称 取尿素 50g， 溶于 100mL 水中， 混匀。 
7.2.2.6 孔雀绿 [C 23 H 25 N 2 CI] 溶液 （2 g/L) 

称取 孔雀绿 0.2g， 溶于 lOOmL 水中。 混匀定 期检查 更换。 
7. 2. 2. 7 锑标准 使用液 

吸取 （8 丄 2.6) 锑标准 储备液 10.0 mL 于 100 mL 容量 瓶中， 用盐酸 （5+1) 定容至 刻度， 混匀。 此溶 
液 每毫升 相当于 10.0 昭锑。 
7. 2. 3 仪器 

可见光 分光光 度计。 
7. 2. 4 分 析步骤 

取 50.00 mL 试样 浸泡液 于蒸发 皿中， 加 浓盐酸 1 滴， 置沸 水浴上 蒸干， 冷 却后以 6mL 盐酸 （5+1) 分 
两次 洗涤， 将洗 液移于 125 mL 分液漏 斗中， 并以 6mL 水洗蒸 发皿， 洗 液并入 分液漏 斗中， 滴加 2 滴氯化 
亚 锡一盐 酸溶液 （100 g/L) 混 匀后， 静置 5min。 

吸取 0、 1.00、 2.00、 3.00、 4.00、 5.00 mL 锑标准 使用液 （相当 0、 10、 20、 30、 40、 50 jug 锑）， 分别 
置于 125 mL 分 液漏斗 中， 各加 6 mL 盐酸 （ 5+1 ) 及 6 mL 水混匀 ， 再各加 2 滴 氯化亚 锡一盐 酸溶液 （ 100 g/L) 
混 匀后， 静置 5 mino 于各 分液漏 斗中加 1 mL 亚硝酸 钠溶液 （200 g/L) 混匀， 再加 2 mL 尿 素溶液 （500 g/L), 
振摇直 至气泡 逸完。 再各准 确加入 10.0 mL 苯、 5mL 磷酸 （1+1)、 0.5 mL 孔雀绿 溶液及 10 mL 水， 振摇 2 
miri。 静置分 层后， 弃去 水层， 用干 燥脱脂 棉过滤 苯层至 lcm 比色 杯内， 以零 管调节 零点， 于波长 620 nm 
处 测定吸 光度， 绘制 标准曲 线比较 定量。 
7. 2. 5 分 析结果 的表述 

、， mxlOOO 

X 2 = (2) 

yxiooo 
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式中： 

X 2 _ 浸泡液 中锑的 含量， 单 位为毫 克每升 （mg/L); 
m —测定 时所取 试样液 中锑的 质量， 单位 为微克 （昭）； 
V —测定 时所取 试样浸 泡液的 体积， 单位 为毫升 （mL); 
计 算结果 表示两 位有效 数字。 
7. 2. 6 精密度 

在重复 性条件 下获得 的两次 独立测 定结果 的绝对 差值不 得超过 算术平 均值的 10%。 
8 其他 



本 法原子 荧光光 度法检 出限为 0.069 ^ig/L, 孔 雀绿分 光光度 法的检 出限为 0.02 ^ig/mLo 



